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COMPOSITION D'ENCOLLAGE POUR PRODUIT iSOLANT A BASE 
DE LAINE MINERALE ET PRODUITS RESULTANTS 



5 La presente invention se rapporte a la fabrication de produits isolants 

notemment themniques et/ou acoustiques, a base de laine minerale. Pius 
precisement, elle conceme une composition d'encollage amelioree a base 
d'une resine epoxy permettant d'augmenter la resistance mecanique aprto 
vieillissement de tels produits, notamment en milieu humide. 

10 Les produits isolants a base de iaine minerale, notamment de verre ou 

de roclie, se pr^sentent generalement sous la fomie de panneaux plus ou 
moins rigides, de coquilles, de feutres enroules ou encore de voiles, lis sent 
destines notamment a Tisoiation tliermlque et/ou phonique de batiments. 

La fabrication de ces produits comprend une premiere dtape de 

IS fabrication de la laine elle-mdme, notamment par la technique connue de 
retirage centrifuge dans laquelle la matidre minerale fondue est transformee en 
filaments, et une Stape de mise en forme dans laquelle les filaments sont dtirds 
et entraTnds vers un oiigane recepteur par un courant gazeux ayant une vitesse 
et une temperature ^levees, pour y former une nappe. Pour assurer la cohesion 

20 de la nappe, on projette sur la laine lors de son trajet vers Torgane n§cepteur, 
une composition d'encoilage qui contient une r6sine thermodurcissable. La 
nappe ainsi conditionnde est ensuite soumise d un traitement thermique en 
6tuve pour durdr la rdsine et obtenir un prodult prdsentant les propri6t§s 
ddsirSes telles que stability dimensionnelle, resistance ^ la traction, a 

25 Tarrachement et au polngonnement, reprise d'^paisseur aprds compression et 
couleur homogene. 

Dans le prodult isolant, le liant a pour fbnction de lier les fibres entre 
elles : il doit adherer correctement au verre et se repartir de manidre homogene 
sur les fibres pour ensuite se retrouver prSferentiellement aux points de Jonction 

30 entre les fibres et pemnettre d'obtenir une nappe fibreuse ^lastique. 

La composition d'encoilage est done de preference pulveris6e lorsque 
les fibres sont encore unitaires, c'est d dire avant la constitution de la nappe. En 
consequence, Tencollage est pulverise dans la hotte de reception des fibres, en 
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dessous des bruleurs genSrant le courant gazeux d'etirage. II en resulte une 
interdiction d'utiliser des solvents organiques inflammables et/ou polluants pour 
la fonmuiation de Tencoliage, le risque d'incendie et/ou de pollution dans la hotte 
de reception etant trop important 

S De plus, la resine servant de liant si elle ne doit pas polymeriser trop 

rapidement avant la mise en forme de la nappe, doit aussi avoir un temps de 
polymerisation pas trop long. En contrdlant ce temps, on evite ainsi les risques 
de pre-^elification et on permet que la duree de polymerisation reste compatible 
avec des vitesses de production elevees, notamment en faisant en sorte que le 

10 liant soit completement durci apres le traitement dans I'etuve ^ haute 
temperature (de I'ordre de 260''C). 

Les encollages les plus usites contiennent une r^ine thermodurcissable 
de type resol. obtenue par condensation de phenol et de formaldehyde, ou 
equivalents, en presence d'un accelerateur basique, de Teau en tant qu'agent 

IS de dilution, de Vur§e qui sert a diminuer le taux de formaldehyde libra et agit 
aussI comma liant, et divers additifs tels que de Tammoniaque, de Thuile, des 
agents de couplage avec le veme, des colorants et dventuellement des chaises. 

SI ce type d'encollage penmet d'obtenir un niveau de performances 
mdcaniques iievdes, sa mise en oeuvre notamment lors du traitement en Stuve 

20 gSndre des emissions gazeuses inddsirables par exemple du formaldehyde, de 
rammoniac et d'autres composes organiques volat'ls. 

Pour pallier cet inconvenient, il a ete propose des encollages e base de 
resine epoxy du type ether glycidique et d'un durclsseur amine non volatil (voir 
EP-A-0 369 848 et FR02/08873). Cette solution permet de rgduire trds 

25 sensiblement les emissions tant au niveau de la fabrication du produit isolant 
car la polymerisation totale peut etre realisee d une temperature plus faible (de 
I'ordre de 220*'C) que de son utilisation d des temperatures eievees, 
superieures a ISO'^C et jusqu'd 700''C. 

S1I est Important que les proprietes mecaniques du produit isolant soient 

30 satisiaisantes apres la fabrication et Jusqu'd son utilisation pour assurer de 
bonnes conditions de mise en place sur le chantier, il est egalement souhaitable 
que celles-ci soient preservees pendant un certain temps une fois le produit en 
place, pour lui garantir une duree de vie sufFisante. 
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Pour la plupart, les produits d'isolation ont au cours de leur vieillissement 
a subir des cycles thermiques d'amplitude plus ou moins grande et des 
conditions de condensation variables qui les conduit a etre exposes a rhumldite 
ce qui entraTne une perte de leurs proprietes mecaniques. Ces pertes peuvent 
5 §tre importantes iorsque la laine minerale est particuli§rennent sensible a Teau, 
par exemple lorsqu'ii s'agit d'une laine susceptible de se dissoudre en milieu 
physiotogique. 

L'invention a pour but de remedier a ces inconvenients et d'ameliorer la 
resistance mecanique apres vieillissement, notamment en milieu humide, de 
10 produits d'isolation d base de laine minerale pourvue d'un liant ^poxy, c'est §i 
dire de permettre de rSduire les pertes de proprietes mecaniques de ces 
produits aprds vieillissement, notamment en milieu humide. 

Ce but est atteint selon {'invention grace a une composition d'enoollage a 
base d'une rdsine dpoxy du type 6ther glycidique et d'un durclsseur amind, 
IS cette composition dtant caract^risde en ce qu'elle oomprend en outre un 
aoo6l6rateur choisi parmi les imidazoles, ies imidazolines et leurs melanges. 

Le terme « acc6l6rateur » a icila signification usuelle dans le domaine de 
la chimie et d^signe un compose permettant d'augmenter la vitesse de rdaction 
entre la rdsine dpoxy et le durclsseur amind. 
20 Uencoilage permet de rSduire de fagon remarquable les pertes de 

proprietes aprds vieillissement, en particulier humide, par rapport a un produit 
semblabie ne contenant pas Taccelerateur, sans modification significative de 
ces proprietes juste apr§s la fabrication. 

Un autre objet de l'invention oonceme un pnDcede de fabrication d'un 
25 produit isolant metteint en ceuvre la composition d'encollage precitee. 

^invention a encore pour objet les produits isolants revdtus de ladite 
composition d'enoollage. 

La resine epoxy confbrme a Tinvention est obtenue par reaction 
d'eplchlorhydrine et d'un aloool. De preference, Talcool est un polyol 
30 oomprenant au moins 2 fonctions hydroxyles et au plus 100 fonctions 
hydroxyles par molecule, de preference au plus 50, et mieux encore au plus 10. 
De manidre particulierement preferee, ralcool est un diol. 
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De mani^re avantageuse, la resine prdsente une valeur EEW (Epoxy 
Equivalent Weight ) correspondant d la masse de resine, en grammes, 
oontenant 1 Equivalent-gramme de fbnction epoxyde qui est comprise entre 150 
et 2000, de preference entre 160 et 700 et mieux encore au plus egale a 300. 
S Une telle resine presente Tavantage de generer une faible quantite d'emlsslons 
indeslrables au cours du fibrage et du traitement ulterieur dans Tetuve et reste 
par ailleurs compatible avec les precedes connus de pulverisation de 
Tencoliage sur les fibres en vue de former des produits isolants. 

De maniere avantageuse encore, la r^ine presente une fonctionnaiite 
10 (nombre d'epoxydes par molecule) au moins egale a 2 et de preference 
infi§rieure a 10. 

La resine §poxy conforme ^ I'invention est dispei^able dans de Teau ou 
susceptible d'etre mise en emulsion en presence d'un agent emulsifiant ou d'un 
agent dispersant. II est en effet indispensable que la resine ait I'une au moins 

15 de ces propriety afin que la composition d'encollage puisse etre pulvErisEe 
dans de bonnes conditions. A cet §gard, I'aptitude d la pulverisation est 
Gonditlonnde par la diluabilite a Teau de la rdsine que Ton d6finit de la maniere 
suivante : la dlluabilitd d Teau d'une Emulsion ou d'une dispersion de resine 
epaxy est le volume d'eau deionisEe que Ton peut, d une temperature donnee, 

20 ajouter ;gi Tunite de volume de cette composition avant de « casser4» I'Emulsion 
ou la dispersion, c'est-d-dire de destabiliser ladite Emulsion ou dispersion ou 
d'avoir une sEparation des phases. La diluabilHE d I'eau d'une rEsine apte d Etne 
utillsEe dans une composition d'encollage pulvErisable est avantageusement 
'au moins Egale E 500 % E 20^0, de prdfErence 1000 %. 

25 De prEfErence, la rEsine Epoxy est choisie parmi les reslnes rEsultant de 

la rEaction entre TEpichlorhydrine et le bisphEnol A, le bisphEnol F, les 
polyEthyleneglycols, le glycErol, le pentaErythritol et les rEsines novolaques et 
les mElanges de ces reslnes. Les rEsines fbrmEes par rEaction entre 
TEpichlorhydrine et le bisphEnol A sent partlculierement prEferEes. 

30 A litre d'exemple de telles rEsines, on peut dter : 

- les rEsines en Emulsion dans I'eau commercialisEes par la sociEfE 
RESOLUTION sous la dEnomination Epi-Rez® 5003-W-55 (EEW = 195-215), 
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Epi-Rez® 35iaw-60 (EEW = 185-215), Epi-Rez® 3515-W-60 (EEW = 225-275), 
et Epl-Rez®3522-w-e0 (EEW = 615-715). 

- les resines emulsionnables dans Teau commercialisSes par la sod6te 
RESOLUTION sous la denomination Epikote® 828 (EEW = 184-190). et 

5 Epikote® 255 (EEW = 193-205) ou par la societe DOW CHEMICAL sous la 
denomination DER 330 (EEW = 176-185) ou DER 331 (EEW = 182-192). 

D'autres composes epoxy du type ether glycidique peuvent etre ajoutes 
a la composition d'encoilage. A titre d'exemple, on peut citer les composes 
aliphatiques ^poxydes et les alcools gras epoxydes utiles notamment pour 

10 adapter la viscosity de I'encollage, et les resines epoxy du type ether glycidique 
halogenees, notamment d6riv^es d'dlJiers glycidiques de dibromophenyle, tels 
que le dibromophdnyl glycidyl 6iher, le 2-methyi-4,6-dibromoph^nyi glycidyl 
ether, le 4-methyI-2,6-dibromoph6nyl glycidyl 6ther et le 4-cumyl-2,6- 
dibromophenyl glycidyl dther qui permettent notamment de donner au produit 

IS una meilleure r§sistance aux temperatures elev^es. La teneur en ces 
composes reprSsente generalement moins de 30 % du polds de la rteine 
epoxy, de preference moins de 10 %. 

Le durdsseur amind oonlbmie d Tinventlcn est generalement choisi 
parmi les polyamines aliphatiques telles que la dldthyl^netriamine (DETA), la 
' 20 tridthylenetetramine (TETA), la tetraethyienepentamine (TEPA) et les 
polyglycoldiamlnes, les polyamines c^cloallphatiques telles que le 1,3- 
bis(aminom6thyl)(^clohexane, le 4,4-diamino(^clohe)^m6tiiane, la methylene- 
diamine et le 2,4-dlamlnoc^clohexanol, les polyamines aromatiques telles que 
la m-phenylenedlamine, la m-xylylenediamine, la didthyitoludnediamine, la 

25 diamino-diphdnylsulfone et la dicyandiamlne. 

La quantite de durcisseur amine a Introduire dans la composition 
d'encollage depend du nombre de sites reactlfs amines portes par la molecule. 
De preference, le durcisseur a un poids equivalent amine/H defini par le rapport 
du poids moieculaire de Tamine au nombre d'atomes d'hydrogene actifs qui est 

30 compris entre 20 et 300. De preference, la quantite de durcisseur est Introduit 
en quantite stoechiometrique par rapport a la resine afin d'evlter un exces de 
durcisseur pouvant conduire a remission de produits volatils au niveau du tepis 
de reception des fibres et/ou de I'etuve. 
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De preference encore, le durcisseur est non volatil o'est a dire que dans 
les conditions de la pulverisation, il n'est pas susceptible de produire une auto- 
inflammation. Le point eclair du durcisseur est avantageusement sup§rieur d 
150''C, et mleux encore superieur a 1 80''C. 
5 La composition d'encollage comprend en outre un accelerateur choisi 

panni les imidazoles, les imidazolines et leurs melanges. Le choix de 
Taccelerateur au sein d'une famille limitee de composes permet d'atteindre les 
performances en terme de resistance au vielllissement, notamment en milieu 
humide. 

10 A titre d'exemples d'imidazoles, on peut dter Timidazole, le 1- 

m6thylimidazole, le 2-methylimidazole, le 2-phenylimidazole, le 2-6thyl-4- 
m6thyllmldazole et le 4,4 -methyl6nebis(2-ethyl-5-methylimidazole). 

A tHre d'exemple d'irhidazoline, on peut citer la 2-ethyl-N- 
phdnylimidazoline. 

IS De pr6f(§rence, on utilise le 2-m6thylimidazole. 

De maniere generale, raco6!6rateur est introduit dans la composition 
d'enoollage d raison de 0,1 a 5 parties en poids de matidre stehe pour 100 
parties en poids de mati^re seche de r§sine dpoxy et de durcisseur, de 
pr^f^renoe 0,5 d 3 parties, et mieux encore 0,5 a 2 parties. 

20 La composition d'encollage' peut oomprendre en outre les additifs 

suivants. pour 100 parties en poids de matiere seche de rfeine et de 
durcisseur : 

- 0 a 2 parties d'un agent de couplage, tel qu'un silane, de prdfdrence 
de Tordre de 0,5 partie, 

25 - 0 il 20 parties d'une tiuiie, de pr6f6rence 6 d 1 5 parties. 

Le role bien connu des additifis pr6cit^ est brievement rappelS ici : 

- I'eau a un rQle de lubrifiant, permet d'ajuster la viscosity aux 
conditions de pulverisation, de refinoidir les fibres et de limiter les plidnomdnes 
de pre-gerification, 

30 - Tagent de couplage assure la liaison entre la fibre minerale et le liant 

polymerise. II permet de renforoer les propri6tes mdcaniques et contribue a 
Tamelioration de la resistance au vieillissement Le silane est gSneralement un 
aminosilane, de preference le y-aminopropylfrietlioxysilane, 
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- Thuile assure la lubrification des fibres, permet de reduire les 
poussi^res susceptibles d'etre gen§r6es lors de la manipulation des produits 
finis (nappes isolantes par exemple) et ameliore la sensation au toucher. Elle 
est generaiement inerte vis a vis des autres constituants et apte a etre 
5 emulsionnee dans Teau. Le plus souvent, ii s'agit d'une huile constituee 
d'hydrocarbures extraits du petrole. 

Uinvention a egalement pour objet un precede de fabrication d'un produit 
Isolant thermique et/ou acoustique, a base de laine minerale pourvue d'un liant 
epox, pr§sentant une meilleure resistance mecanique aprds vieillissement, 
10 notamment en milieu humlde, proc^de selon lequel 

a) on fomie des fibres minerales a partir d'une composition de matiere 
minerale fondue, 

b) on pulverise sur les fibres obtenues sous a) une composition 
d'enooliage comprenant une rdslne dpoxy du type ^ther glyddique, un 

15 durdsseur amine et un acodldrateur choisi parmi ies imidazoles, les 
imidazolines et leurs melanges, 

c) on collecte les fibres sous la forme d'une nappe, et 

d) on soumet la nappe a un traltement thermique d une temperature 
inferieure a environ 260''C, de pr^f^rence de i'ordre de 220 d 240''C. 

20 De manidre^gSn^rale, il est n^cessalre que la composition d'encollage ait' i 'v 

une duree de vie pot life » en anglais) compatible avec les conditions de la 
pulvdrisation et qu'elle ne durcisse pas avant la mise en forme de la nappe. 
Cela signifie, en d'autres temies, que la pnS-^elification de rencoliage doit §tre 
aussi faible que possible. 

25 Etant donnde que ia vitesse de reaction entne les fbncUons amines du 

durdsseur et ies fbnctions epo^des augmente tr§s rapidement en presence de 
I'acceterateur, la preparation de i'encoliage par melange, memo extemporane, 
de la resine dpoxy, du durcisseur amine et de I'acc^lerateur, le cas 6ch§ante 
des additifs, pr6alablement d la pulverisation est a Sviter pour prdvenir tout 

30 risque de colmatage au niveau de ia couronne de pulvdrisation. 

On prdf&re effectuer la pulverisati'on de Tencoilage sur les fibres selon les 
deux variantes de realisation suivantes. 
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Dans une premiere forme de realisation, on melange racc6l6rateur avec 
les autres constituents de rencollage, de preference en amont de la couronne 
de pulverisation et le plus tardivement possible, et on applique Tencollage de la 
manidre usuelle sur la laine minerale. Cette forme de realisation est 

5 avantageuse lorsque la vitesse de reaction de la resine epoxy et du durcisseur 
amine est suffisamment faible et n'entratne pas une gelification precoce 
pouvant conduire au colmatage total ou partial des moyens de pulverisation. 

Selon une premiere variante, Taccelerateur est introduit dans le melange 
des autres constituents de rencollage, lesquels constituents pouvant etre 

10 amenes s6par6ment ou avoir ete prealablement m6lang6s (pre-m6lange). On 
prefere introduire racceierateur dans un pr^mSlange contenant I'ensemble des 
autres constituents de rencollage. 

Selon une deuxidme variante, on realise un premier melange de 
Tacodldrateur et du durdsseur amind et un deuxidme melange de la resine 

15 dpoxy et des autres constituents de rencollage, puis on introduit lesdits premier 
et deuxidme melanges event la couronne de pulverisation. 

Dans une deuxidme forme de realisation prdferee, valable mdme lorsque 
la reactivite de I'encollage est faible, on applique I'accelerateur de manidre 
separde de la pulverisation des autres constituants de rencollage sur les fibres. 

20 Par exemple, on peut pulveriser Tacceierateur en phase aqu&use au voisinage 
de la couronne de pulverisation des autres constituants de I'encollage, 
notamment en superposant deux counonnes de pulverisation sur le trajet de la 
laine minerale en direction de Torgane de reception, une couronne (de 
preference la premiere dans le sens de progression de la laine) pulvdrisant 

25 racceierateur et la deuxieme pulverisant les autres constituants de rencollage. 

Les produits isoiants obtenus conformement a rune ou I'autre forme de 
realisation, lesquels constituent egalement un objet de IMnvention, contiennent 
0,5 a 15 %, de preference 1 a 12 % en poids de liant polymerise par rapport au 
poids total des fibres minerales. Sous sa forme reticuiee, le lient est solide, 

30 infusible et insoluble dans reau. 

Les produits obtenus sont de couleur blanche si aucun colorant n'a ete 

ajoute. 
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Les produifs isolants obtenus peuvent avoir respect d'une nappe ou d'un 
voile, lis peuvent se presenter sous la forme d'un panneau de rigidity variable, 
d'une coquiile, ou d'un enroulement (feutre ou voile). Le cas echeant, au moins 
une de leurs faces est revetue d'une couche ou d'un film assurant la protection 

S de la laine minerale, par exemple un voile de fibres minerales, de preference en 
verre, ou une feuille de papier kraft. De maniere parQculierement pr6feree, le 
voile de fibres a un grammage compris entre 10 et 300 glm^ et il comprend au 
moins 1 % en poids, de preference au moins 2 % et avantageusement au 
moins 4 % de liant polymerise obtenu d partir de I'encollage selon invention. 

10 Les prodults obtenus dans le cadre de la presente invention sont 

notamment destines a former des isolants thermiques et/ou acoustiques, en 
particulier pour le bdtiment et les applications imposant une resistance 
importante aux temperatures elevees (coquilles industrielles et fours 
managers, lis peuvent Sgalement servir de substrats pour la culture hors sol. 

IS Les exemples suivants, non limitatifs, permettent d'illustrer invention. 



EXEMPLE 

On fabrique de la laine de verre par la technique de la centrifugaOon 
interne dans laquelle la composition de verre fondu est transformee en fibres au 

20 moyen d'un outil denommd assiette de cdhtrifugationp comprenant un panier 
Ibrmant chambre de reception de la composition fondue et une bande 
p6riph6rique pero6e d'une multitude d'orifices : Tassiette est mue en rotation 
autour de son axe de symetrie dispose verticalement, la composition est 
ejectee d travers les orifices sous I'effet de la force centrifuge et la matidre 

25 s'6chappant des orifices est etirSe en fibres avec I'assistance d'un courant de 
gaz d'6tirage. 

De fagon classique, une couronne de pulverisation d'encoliage est 
disposde au-dessous de Tassiette de fibrage de fa^on d rgpartir rSgulierement 
la composition d'encoliage sur la laine de verre venant d'etre formee. 
30 La laine mindrale ainsi encollee est ooiiect^e sur un convoyeur a bande 

equipe de caissons d'aspiration internes qui retiennent la laine minerale sous 
forme d'un feutre ou d'une nappe a la surface du convoyeur. Le convoyeur 
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drcule ensuite dans une dtuve maintenue a 220''C ou la rdsine de rencollage 
est polym§risee pour former un liant. 

La oomposition de rencollage est la suivante (en parties en poids de 
matiere seche) : 

S - resine epoxy du type ether glycldlque : .85 parties 

Epi-Rez®3510-w-60 ; RESOLUTION 

- durcisseur : tetraethylenepentamine (TEPA) 15 parties 

- accelerateur : 2-methylimldazole 1 partie 

- agent de couplage : Silquest® A1 100 ; GROMPTON 0,5 partie 
10 - huile:Mulrex®88; MOBIL 9,5 parties 

La composition d'encollage est pulverisee dans les conditions suivantes : 
on r§alise un premier melange comprenant la resine, i'agent de couplage et 
rhuile et un deuxidme melange comprenant le durcisseur et I'accel^rateur. Ces 
deux melanges sont amends separdment vers la couronne de pulverisation et 
15 sont rdunis juste avant leur introduction dans ladite couronne. Le debit de 
pulverisation est adapts pour ddposer de Tordre de 5 % en poids de matldre 
sdche par rapport au poids de la laine de verre. 

Deux essais de rdfirence sont r6alis6s avec un encollage ne contenant 
pas d'acceierateur, le premier ^nt trait§ dans une etuve d 220''C (Reference 
20 1 ) et le deuxieme d une tenipdrature de zeO^'C (Reference 2). 

Un autre essai de reference est encore rdalisd avec un encollage 
contenant le 2,4,6-tri(dimethylaminomethyl)phenol en tant qu'acc6l6rateur 
(Reference 3). 

Sur le produit obtenu, on mesure la Resistance en Traction apr§s la 
25 fabrication (RTfab), et aprds un vieillissement accelere dans un autoclave a une 
temperature de lOS'^C sous 100 % d'humidite relative pendant 15 minutes 
(RT15) ou 45 minutes (RT45). 

La resistance en traction RT est mesuree selon la norme ASTM G 686- 
71 T sur un echantillon decoupS par estampage dans le produit isolant 
30 L'echantillon a la forme d'un tore de 122 mm de longueur, 46 mm de largeur, un 
rayon de courbure de la decoupe du bord exterieur egal d 38 mm et un rayon 
de courbure de la dScoupe du t>ord interieur egal a 12,5 mm. 
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L'echantillon est dispose entre deux mandrins cylindriques d'une 
machine d'essais dont I'un est mobile et se deplace a vitesse constante. On 
mesure la force de mpture F (en gramme-force) de l'echantillon et on calcule la 
resistance en traction RT definie par le rapport de la force de rupture F a la 

5 masse de Techantiilon. 

Les resuKats figurent dans le tableau 1 , qui indique pour cheque essai le 
pourcentage de perte de la resistance en traction par rapport a I'etat initial 
apres fabrication, et le pourcentage d'amelioration par rapport a la reference 
sans accelSrateur (valeur entre parentheses). 

10 Sur le produit obtenu, on mesure la reprise en epaisseur qui permet 

d'dvaiuer la bonne tenue dimensionnelle. On precede comme suit : le produit 
est comprimd avec un taux de compression (defmi comme 6tant le rapport de 
r^paisseur nominate d I'dpalsseur sous compression) egal a 6/1 pendant 1,12 
et 30 Jours. La reprise en Epaisseur correspond au rapport de Tepaisseur aprds 

IS compression d I'^paisseur nominale (exprimde en %). Les rSsultats sent 
donn^ dans le Tableau 1. 



Tableau 1 



• 4 


RTfeb 


RTIS 
(gForee/g) 


Perte 
(%) 


RT45 
(gForce/g) 


Perte 
(%) 


Reprise en Epaisseur 
(%) 


1J 


12 J 


30j 


Exemple 


302 
(-4.4%) 


204 

(+25,9 %) 


32,5 


167 

(+51,8%) 


44,7 


140 


138 


137 


Ref.1 


316 


162 


46.7 


110 


65,2 


137 


136 


136 


Ref.2 


300 


159 


47,0 


120 


60,0 


140 


137 


136 


Ref.3 


301] 


147 


51,1 


110] 


63,5 


141 


139 


138 


Ref.4 


327 


253 


22,2 


208 


36,0 


143 


137 


137 



Les resultats du Tableau 1 montrent que le produit selon I'invention 
20 (Exemple) a une resistance en traction amelioree par rapport au produit 
equivalent sans accelerateur (Reference 1) ;le pourcentage de perte apres 
vieillissement est moins important que ce soit apres 15 ou 45 minutes de 
traitement en autoclave. 
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Par rapport au produit sans accelerateur, ramelioration de la resistance 
en traction sur les produits fortement vieiliis est egale a 51,8 % ce qui 
represente un gain tres substantiel. 

On note que la presence du catalyseur ne degrade pas les proprietes 
S des produits selon Tinvention, que ce soit au niveau de la resistance en traction 
apres la fabrication (RTfab) ou de la reprise en epalsseur. 

On n'obtient pas d'amelioration de la resistance en traction avec 
Taccelerateur conventionnel de la Reference 3. L'augmentation de la 
temperature de polymerisation (Reference 2) ne permet pas non plus d'obtenir 
10 une meilleure resistance en traction apres vieillissement. A titre de 
comparaison, on a indique sur le Tableau i les valours de resistance en traction 
et de reprise en epaisseur d'un produit standard traitd avec un encollage 
incorporant une rdsine formo-phenolique classique dans une etuve d 260*^0 
(Reference 4). 

IS L'encollage a la composition sulvante (en parties en poids) : 

- resine phenol-fbrmaidehyde 55 parties 

- uree 45 parties 

- agent de couplage (Sllquest® A -1 1 00) 0,5 partle 

- huile (Mulrex® 88) 9 parties 
20 - sulfate d'ammonium 3 parties 

- ammoniaque (solution d 20 %) 6 parties 
La resine phenoiique est du type de celles decrites dans EP-A-0 148 

050. 

Le produit selon Tinvention n'a pas le niveau de performances de celui 
25 qui conljent une resine phenoiique ; neanmoins, II constltue un bon oompromis 
car II concllie une bonne resistance au vieillissement notamment en milieu 
humide, un niveau tres bas d'emlssions de gaz indesirables (ce qui n'est pas le 
cas des resines phenoliques qui liberent du formol) et un coOt en energie plus 
faible gr§ce d i'usage d'etuves fonctionnant a plus t>asse temperature. 
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REVENDICATIONS 

1. Ck)mposition d'encollage pour produits isolants a base de laine 
minerate, notamment de verre ou de roche, comprenant une resine epoxy du 
type ether glycidique et un durcisseur amine, caracterisee en ce qu'elle 

5 comprend en outre un acoelerateur choisi parmi les imidazoles, les imidazolines 
et leurs melanges. 

2. Composition selon la revendication 2, caracterisee en ce que 
raccelerateur est ^imidazole, le 1-methylimidazo!e, le 2-methylimidazole, le 2- 
phSnylimidazoIe, le 2-ethyl-4-m^thylimidazole, ie 4,4-methyldnebis(2-6thyl-5- 

10 methylimidazo!e)et la 2-6thyl-N-ph6nylimidazoline. 

3. Composition selon la revendication 1 ou 2, caracterisee en ce que la 
resine epoxy est obtenue par reaction d'epichlorhydrine et d'un alcool, de 
pref§renceun polyol. 

4. Composition selon Tune des revendlcations 1^3, caracterisee en ce 
IS que la rdsine prSsente une valeur EEW (Epoxy Equivalent Weight ) comprise 

entre 150 et 2000, de preference entre 160 et 700 et mieux encore au plus 
egale e 300. 

5. Composition selon Tune des revendlcations 1 a 4, caracterisee en ce 
que la resine epoxy presente une diluabilite e Teau, d 20**C, au moins egale a 

20 500 %, de preference 1 000 %. ' 

6. Composition selon Tune des revendlcations 1^5, caracterisee en ce 
que le durcisseur est choisi parmi les polyamides aliphatiques telles que ia 
diethyienetriamlne (DETA), la triethylenetetramine (TETA), la 
Mtraetiiyienepentamine (TEPA) et les polyglycoldiamines, les polyamines 

25 (^cloaliphatiques telles que le 1,3-bis(aminomethyi)cyclohexane, le 4,4- 
diaminocyclohexylmethane, la methylenedlamine et le 2,4- 

diamlnoc^clohexanol, les polyamines aromatiques telles que la m- 
phenyienediamine, la m-xylyienediamine, la diethyltoluenediamine, la 
diaminodiphenylsulfbne et la dic^ndiamlne. 

30 7. Composition selon Tune des revendlcations 1^6, caracterisee en ce 

qu'elle comprend I'acceierateur a raison de 0,1 a 5 parties en poids de matidre 
sdche pour 100 parties en poids de matidre sdche de resine epoxy et de 
durcisseur. 
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8. Composition selon I'une des revendications 1 d 7, caract6ris6e en ce 
que le durcisseur a un poids equivalent amine/H compris entre 20 et 300. 
durcisseur 

9. Composition selon Tune des revendications 1 a 8, caracterisee en ce 
S qu'elle comprend en outre les additifs suivants, pour 100 parties en poids de 

matiere seche de reslne et dedurcisseur : 

- 0 a 2 parties d'un agent de couplage, tel qu'un silane, de preference 
de Tordre de 0,5 partie, 

- 0 a 20 parties d'une huile, de preference 6 a 15 parties. 

10 10. ProcSde de fabrication d'un produit isolant thermique et/ou 

acoustique, a base de laine mindrale, selon lequel 

a) on forme des fibres minerales a partir d'une composition de matiere 
min§rale fondue, 

b) on pulverise sur les fibres obtenues sous a) une composition d'encollage 
15 selon I'une des revendications 1 d 10, 

c) on collecte les fibres sous la forme d'une nappe, et 

d) on soumet la nappe d un traitement thermique a une temperature inferieure 
a environ 260X, de prefdrence de Tordre de 220 d 240''C. 

11. Procddd selon la revendication 10, caractdrise en ce qu'on mdlange 
20 de I'acceldrateur avec les autres constituents de Tencollage avant la 

pulverisation sur les fibres. 

12. Precede selon la revendication 10, caracterise en ce qu'on applique 
raccdl^rateurde mani&re sdparde de la pulverisation des autres constituants de 
Tencollage sur les fibres. 

25 13. Produtt isolant thermique et/ou acoustique, d base de laine mindrale, 

notamment de verre ou de roche, pourvue d'une composition d'encollage selon 
i'une des revendications 1 d 9. 

14. Produit selon la revendication 13, caracterisd en ce que la le poids 
tolal de liant polym6r1s6 represente 0.5 a 15 % du poids total des fibres 

30 minerales, de prefi§renoe 1 a 12 %. 

15. Produit selon la revendication 13 ou 14, caracterise en ce qu'il 
comprend en outre un voile de fibres minerales, notamment de fibres de verre, 
ayant un grammage compris entre 10 et 300 g/m^ dispose sur au moins une 
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des faces exterieures dudit produit et en ce que ledit voile comprend au moins 1 
% en poids de liant polymerise obtenu a partir de rencollage selon Tune des 
revendications 1 a 9.. 

16. Utilisation de la composition d'encollage selon Tune des 
5 revendications 1 a 9 pour Tamelioration de la resistance mecanique apres 

vieillissement, notamment en milieu humide, de produits isolants a base de 
laine minerale. 

17. Utilisation selon la revendication 15, caracterisee en ce que la iaine 
est de la laine de verre ou de roche. 
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